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Cuantificacion de Fenoles en maiz de colores
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En México el maiz es un insumo para la ganaderia, obtencion de productos industriales y ademas forma parte de nuestre
alimentacion diaria, se compone de antocianinas y compuestos fendélicos que actiian como un antioxidante natural, estos ayuda
a eliminarradicales libres, los cuales producen la oxidacién de las céldasro de los antioxidantes se encuentran los
polifenoles que corresponden al grupo de compuestos fendlicos, se encuentran en frutas y vegetales, intervienen en e
crecimiento y en la repduccién de plantas. En el presente estudio se llevé a cabo la cuantificacién de Fenoles en muestras de
maiz de color de los estados de México, Tlaxcala, Puebla y una sola muestra de Per(. Los resultados arrojaron udalto conteni
de fenoles en el maiz &era y Tlaxcala, que corresponden a un color guinda oscuro y guinda, respectivamente.

Introduccién

El maiz de color contiene antocianinas y compuestos fendlicos que actllan como un antioxidanteQaditeinalencionar la
importancia de estos Ultimos gae recientemente se ha dado a conocer que al contenido de pigmentos en los granos de maiz
ademas de ser usados como colorantes naturales también se les atribuyen funciones biol6gicas como aftioxidantes.

Entre las sustancias antioxidantes estan los polés, antocianinas y flavonoides. Los polifenoles son compuestos quimicos
gue se encuentran distribuidos en las frutas y vegetales y constituyen una de las principales clases de metabolitus secundari
en los vegetales y ahi desempefian diversas fundisitdégicas®

Los métodos usados comunmente para determinar y cuantificar fenoles totales en alimentos y vegetales son el ensayo de |
vainillina y el método de Foli€iocalteu.

El ensayo FolirCiocalteu se basa en la reduccién quimica del reactivoc{mde 6xidos de tungsteno y molibdeno). Los
productos de la reduccion de 6xido metalico tienen un color azul que tiene amplia absorcién de luz con un maximo“e 765 nm.

Exposicion

Las antocianinas no se han utilizado tan ampliamente como se quisiknaesos y bebidas, debido a que no son tan estables

como los colorantes sintéticos. Algunos factores que influyen en la estabilidad del color de las antocianinas sonray estructu

la concentracion en la que se encuentran, el pH, la temperatura y tecjareéseagentes complejantes como fenoles y metales.5
Algunas investigaciones sugieren que la copigmentacién molecular de antocianinas con otros compuestos (copigmentos) es e
mecanismo principal de estabilizacion de color en las plantas6; los copignpergden ser flavonoides, alcaloides,
aminoéacidos, 4cidos orgénicos, nucleétidos, polisacaridos, metales u otra antocianina.

Se hanrealizado estudios donde se ha evaluado la estabilidad de las antocianinas en pH acido pues los alimentos que sor
factibles deser tefiidos con estos pigamentos presentan esta caracténistizeg nos justifica para realizar este trabajo ya que

la solucidn extractora utilizada es acida.

Se utilizaron 17 muestras de maiz de color de los estados de México, Puebla, Tlaxcalauy®sextractos se mantuvieron
durante 20 meses sin refrigeracién. A estos extractos de les determind su contenido de pelargonidina y fenoles totales con e
objetivo de conocer la estabilidad del color de las antocianinas presentes en el grano de maiz

Materiales
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Las muestras de grano de mde colorestudiadas fueron proporcionadas pbBanco Nacional de Germoplasma de los
Productores de Maiz de México con sede en la UAASHN estudiaron 5ihuestras colectadas en los estados de México,
Puebla y Taxcala, y una muestra de Peru.

Métodos

Los granos de maiz de color se molieron y se extrajeron con una solucién de etanol/agua/acido acético (10:9:1) ajustandose
un pH de 3 con acido clorhidrico 0.1 M.

A los extractos de harina de maiz de color sedésrohind el contenido de antocianidinas (coratamgonidinaclorada) y se
mantuvieron sin refrigeracion y cubiertos con papel aluminio durante 20 meses. Después de este tiempo se volviara cuantific
el contenido de pelargonidina y se seleccionaronmfi@stras con un mayor contenido de pelargonidina. A las muestras
seleccionadas se les determiné el porcentaje de fenoles totales.

Determinacion de antocianinas:

Para la evaluacion de antocianinas se construyd la curva de calibracion con solucione§,de024%, 50 y 100 ppm de
pelargonidina cloradéSigma), con coeficiente de correlacion de 0.995. El contenido de antocianinas como pelargonidina en
las muestras se realiz6 pesando 10 g de la harina de maiz, se afladen &bladideextractora (etan@icido &ético/agua

10:9:1 vlv), ajustando a un pH de 3 con acido clorhiddié®; seagitan durante 8 horas a temperatura ambientdecanta

el sobrenadante y sefrigefahasta su uso, se agregaron nuevamenisl4€e la solucidén extractora ajustaseéa pH 3, este
proceso seepite realizand@ extraccionesSe combinan los extractos ycantrifugan (LW Scientific, Modelo U8V1, no. De

serie 800726-7345) durante 10 minutokas absorbancias de las muestras fueron leidas a 494 nm, todas las fusrstias
analizadas por triplicado, en aquipo UV-VIS (Perkin EImerLambda 35). El analisis se hizo con una celda de cuarzo (Quartz
spectrophotometer cell, X8m). Después de 20 meses se volvié a determinar el contenido de pelargonidina.

Determinaciérde fenolesdtales

La cantidad de fenoles totales se determind segun el métdeaideCiocalteuusando acido galico como estandar, para lo
cual se prepararon soluciones de 0, 100, 200, 400, 600, 800 y 1000 ppm con las que se construy6 la coraeidie Edli
procedimiento para la evaluacion de fenoles totales fue el siguiente, una alicuota de la mudstree(Btezclé con 1261

de carbonato de sodio (15 %), 8D de reactivo de FoliCiocalteu y 400l de agua destilada, dejandose en reposo por 5
minutos en bafio maria a 50°C, se deja en reposo por 2 horas a temperatura ambiente y en la oscurimadniciasde las
muestras fueron leidas a 760 nm. Todas las muestras fueron

analizadas por triplicado, la cuantificacion @éadles se llevo a i cabo a
través de un lector de micptacas con el prograneECAN. —

400 400

Discusiony resultados

El porcentaje de patgonidina se calculé considerando con 100 %
el contenido de pelargonidina obtenido en marzo de 2015. 2 las 57
muestras de maiz de color sfegcionarorl? extractos conel = 28 - s mayor
contenido de antocianinas para cuantificar fenoles totales, :
resultadose presentan en la Figura 1.
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Las muestras de maiz de TlaxcEaL-053y Peru presentaron la Muyur canuuau uc anouiannias v mw <o de 2015 (3308 y

13369 mg de pelargonidina / kg de harina de maiz respectivamente); estas dos muestras preseréareimtaytdri contenido
de pelargonidina 20 meses después ( 594 y 4887 mg de pelargonidina/ kg de harina) , correspondiendo al 18 y 37 % de
pelargonidina en base al contenido inicial (Figura 1).

Estas dos muestras también presentaron el mayor porcentfgaalies totales 206 y 493 (Tlaxcd&TL-053 y Peru
respectiamente) nabos maices cogsponden a coloraciones guinda, siendo el de Pert méas oscuro.
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No se encontrd correlacién entre el porcentaje de pelargonidina y el porcentaje de fenoles totale®),(Biguembargo se
mantuvo la coloracién debido a las antocianinas después de 20 meses.
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Figura 2. Correlacion entre el porcentaje de pelargonidina y porcestajed totales
en I7 muestras de maiz de color.

Conclusiones

El analisis de color de las mstras de maiz fue positivo, ya que después de 20 meses los extractos de harina de maiz de color
mantuvieron la coloracion debida a las antocianinas presentes.

Las muestras que presentaron el mayor contenido de antocianinas en marzo de 2015 tamigéml@inieses después;
estas muestras también presentaron el mayor contenido de fenoles totales. Lo anterior y el hecho de que los extidasos analiza
presentan un pH ligeramente acido puede contribuir a la estabilidad del color en los extractos de maiz

No se presentd correlacion entre el contenido de pelargonidina y el porcentaje de fenoles totales después de 20 meses d
obtenidos los extractos de harina de maiz de color.
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Resumen

Esta investigaciémtiene como objetivéa obtencion de nanoparticulas detglaitilizando extracto deucaliptocomo agente

reductor de la sal metéalicastemétodo, se puede considere como amigablestoredio ambiente y podria llamarse como un
método de quimica verde. En la parte experimeptiahero serealizé la preparadn del extracto de la planta y ensegusda
prepararon soluciones de nitrato de plata (AgNDdiferentes concentracioneBara la obtencién de las nanoparticsas

mezclé la solucion de nitrato de plata (Aghl® el extracto de eucaliptonanteniéndokaa temperatura ambiente y agitacion

para propiciar la formacion de las nanoparticulas nanoparticulas obtenidas lavaron para eliminar impurezas
caracterizacion de las nanoparticulas de plata se realizé6 mediante espectroscopia infrafrgjaibld\y microscopia
electrénica de barridevidencimdo laobtencién de las nanoparticulas.

Extenso

Introduccién

La sintesis de nanoparticulas de plata (NPsAg) con utilizando extractos de plantas ha tenido mucho auge en los Gltimos afios
ya que es facil & adquirir, alta efectividad y bajo costo; es la mejor alternativa ecolégica en comparacion a los métodos
fisicoquimicos tradicionales disponibles y este método se utiliza principalmente para evitar el uso de reactivos téxicos,
desarrollando una alternatinde la quimica verde. En la sintesis de nanoparticulas utilizando extractos de plantas, el extracto
se mezcla simplemente con una solucion de la sal de metal a temperatura ambiente. Para optimizar la biosintesis de NPsAg, ¢
efecto de las variables de peso tales como la concentracién del extracto, la relacion de los reactivos, el tiempo, pH,
temperatura y tiempo de reaccién son un factor muy importante.

Peculiarmente esta sintesis (NPsAg) en disolucion se lleva a cabo mediante el empleo de trepragerses metalico,

agente reductor y un agente estabilizante. El mecanismo de formacién de las nanoparticulas a partir de la reducciéon de ione:
de plata se lleva a cabo en dos etapas que serian la nucleacion y el crecimiento, en el proceso deseutdeasifa una alta

energia de activacion, en cambio el crecimieatpiereuna baja energia de activacion. Los primeros métodos registrados son

los de LeeMeisel[1] que consiste en la variacion del método Turkevich (empleado para obtener nanopdetioctdgseste

emplea AgNQ en lugar de HAuGly el método Creighton[2], el cual se enfoca en una reduccién de AghOel agente

reductor de NaBH A partir de estos métodos se han descrito un gran nimero de reacciones quimicas que efectdan la sintesis
de NPsAg mediante la reduccion de una sal de plata, como lo son reacciones quimicas, métodos biolégicos utilizando
microrganismos o extractos vegetales4]3

Por otro lado existen trabajos realizados con extracto de plantas, el cual fue hecho a terapdianieay presion y utilizando

un extracto de hojas de geranio en donde el producto que buscalidoveegapidamente y consiguieron un tamafio estable

de 1640 nm.

Por tanto el objetivo de este trabajo es la sintesis de NPsAg usando un exeactipde como agente reductor denominando
a este método conamigable con el medio ambiente

Metodologia

Para la obtencion del extracto de eucalipto se recolectaron primero las hojas de la planta del@reachbpto, y se realizé

la extraccién del eucalio. Una vez obtenida laxtraccionse dejé en refrigeracion para su posterior uBor otro lado se
prepararon soluciones de Aghl® concentracion 0.01 M y 0.025 MRara la sintesis de las nanoparticulameeclaron el
extracto acuoso de eucaliptda solucion de nitrato de platatemperatura y agitacion constante. Las nanoparticulas obtenidas
se lavaron con agua destilada. La caracterizacion consto de Espectroscopia FTIR, Espectroscopia UV visible y SEM.
Discusidn de resultados
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Caracterizacion pordpectroscopia FTIR

Los espectros de FIR de las dos concentraciones se encuentran en la Fig(®201M) y1b (0.025 N). Los dos espectros
son muy similares ya que muestran una sefial aproximadamente entd63819n' que pudiera ser debido a la presia del
estiramiend del enlaces C=C, por otro tadn la region 3248325 cm' aparece una sefial ancha que corresponde al
estiramiento del enlac©H.

0.01 M de AgNO,
0.025 M de AgNO,

% Transmitancia
% Transmitancia

T T T T T T 1 30 T T T T T T 1
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Numero de Onda (cm’) Numero de Onda (cm)

Figura 1.- Espectro de Infrarrojo de las nanoparticutagas concentraciones @01M y 1b 0.025M

Caracterizacion por Ultravioletdsible

Para identificar la presencia de las AgNps es necesario recurrir a la espectroscofsdld\éon la cual se espera eher

una banda de absorcion caracteristica de la presencia de las nanoparticulas de plata a una longitud de -8B8@ande 300

Esto debido a que las nanoparticulas metalicas como la plata poseen la abundancia de electrones libre, que podrian mover
través de grupo de la valenciagnduccion

En la figura 2se encuentran los espectros de-ld¥de las muestras realizadas a WD(2a)y 0.025 M(2b) de AgNQ:. Los

resultados de ambas concentraciormasrauy similares debido a qua Bs dos concentragies se presentan un maximo de
absorbancia a 450, indicando resonancia de plasmon superficial, que demuestra la presencia de nanoparticulas de plata. Sient
mas evidente esta sefial en la muestra de mayor concentracion.

0.7

0.6
0.025M de AgNO,
0.5
0.01M de AgNO, 0.4

0.3

% de Absorbancia (u.a.)
% de Absorbancia (u.a.)

0.2

0.1

0.0

T T T 1
200 300 0 500 600 200 300 400 500 600

Longitud de Onda (nm) Longitd de Onda (nm)

Figura 2.- Espectro de UWis de las nanoparticulaslas concentraciones 8e01M (2a) y 0.025 (2b),

Caracterizacion por microscopia de barrido
Para conocer éamarfio aproximado y lmorfologa de nanoparticulas de platarealizdcaracterizacion poBEM, como se
pueden observar en la micrografia representada por la figura 3.

"
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Conclusiones

Mediante esta metodologia verde sin el uso datagaeductores tdxicos se obtuvieron nanoparticulas de plardiradel
extracto de Eucaliptdlediante IR se demostrd sefales importantes en-3226 cmtes atribuida al estiramient®H y 1227
1229 cmt, al estiramiento €D-C, que confirma los enlaseentre las AgNPs y los grupa-O/COO- demostrando que las
particulas se encuentran estabilizadas con estos grupos funcionales provenientes del extracto deMedialite.la
caracterizacion de UVis la resonancia del plasmén se encuentra en 45@dinando la presencia de AgNPs informagran
reportada por la literatura y confirmado por los resultados obtenidos por SEM.

Referencias

1. Lee, P.; Meisel, D. Adsorption and Surfamehanced Raman of dyes on silver and gold SolBhys. Cheml982,
86,(17), 33913395.

2. Creighton, J.; Blatchford, C.; Albrecht, J. Plasma Resonance Enhancement of Raman Scattering by Pyridine Adsorbed
on Silver or Gold Sol Particles of Size Comparable to the Excitation Waveldn@hem. Sod 979,75, 790-798.

3. GhaffariMoghaddam, M.; Hadbabanlou, R.; Khajeh, M.; Rakhshanipour, M.; Shameli, K. Green synthesis of silver
nanoparticles using plant extradtarean J. Chem. En@014,31, 548557.

4. Avalos y ColaboradoreNANOPARTICULAS DE PLATA: APLICACIONES Y RIESGOS TOXIC® PARA LA
SALUD HUMANA Y EL MEDIO AMBIENTE, Revista Complutense de Ciencias Veterinarldsiversidad
Complutense de Madrig&spafa: s.n., 1 de Julio de 2013]1-23.

Barran@ del Muerto No. 26, Col. Crédito Constructor, Del. iBeduarez, C.P. 03940, México, D.F.
Tels/Fax: 5662 6823 y 5662 6837, www.sgm.org.mx, congresos@sqgm.org.mx



COLECCION MEMORIAS DE LOS CONGRESOS DE LA SOCIEDAD QUiMI(;A DE MEXICO
52° CONGRESO MEXICANO DE QUIMICAY 36° CONGRESO NACIONAL DEEDUCACION QUIMICA

Quimica de Materiales(QMAT) ISSN 2448914X

Extraccion de fibras de celulosa de plantas tipo maleza como potenciales refuerzos de
materiales compuestos
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Resumen

Los materiales compuestos estan formados por una fase discontinua, de la cual dependen muchas de las propiedades mecanic
En estafase se han estudiado fibras naturales tales como el henequén, madera, distintos tipos de pastos Entestatras.
trabajo se realizo la extraccion de fibras de celulosa a partir de plantas consideradas como maleza. Los nombreg cientificos
comunes ddas plantas sarBothriochloa laguroide$DC.) Heter (Cola de zorra)Ricinus communighiguerilla) y Simsia
Amplexicaulis (Cav) Pers. (Asteraceaehotol Las fibras obtenidas fueron observadas por microscopia de barrido con
electrones y se midio la regéncia a la tension de los materiales compuestos.

Introduccion

Los materiales compuestos son aquellos que estan formados por dos o mas materiales, pero sin hacer reaccion quimica
entre ellos, con el propdsito de obtener una combinacion Unica y mejorada piepiedades [1]. Por el tipo de matriz, los
materiales compuestos pueden clasificarse como: materiales de matriz metdlica, ceramica y organica. En cuanto al
refuerzo, se clasifican por el tipo de fibra que los compone: celulosa, carbono, vidrio. Los maades compuestos tienen

un magnifico uso para diferentes sectores de la industria como: eléctrica, construccion, transporte, militar, medicina,
deportes entre otros uso. En la actualidad, debido a los problemas de disposicion final de los polimeros, sedwlizado
investigaciones para generar biomateriales compuestos a través del uso de polimeros biodegradables y fibras naturales.

La celulosa (6H100s) es un polimero natural que representa el principal componente de las paredes celulares de los arboles y
otras plantasimportantes que se utilizazomo fuente de fibras naturales para ser utilizadas como refuernateriales
compuestos [2] En este trabajse realizo la extraccion de fibras de celulosaldatasclasificadas como malezpie crecen

en é entorno de la WiversidadPolitécnica de Santa Rosa Jauregui en Querdtamoplantas son de origen Africanalyg
América del norteLas plantas que se utilizaromrsconsideradas de tipo malezaque su crecimiento impide a otras plantas
nativas creer en su entornfs]. Dentro de las ventajas de utilizarlas es porque crecen practicamente en cualquier lugar y se
expanden muy rapidolLas fibras extraidas fueron utilizadas como material de refuerzo para la elaboracion de materiales
compuestos.

Materiales

Las plantas bajo estudio fueron recolectadas en el entorno de la universidad, se estaran identificando a través de su nombr
comun: higuerilla, pasto rosado, cola de zorra y chotol. Para la extraccion de las fibras se utilizaron los siguier®s reacti
grado analitico: Hidroxido de sodio, J. T. Baker, alcohol etilico desnaturalizado, J. T. Baker, Tolueno, Resina Epolam 2015 d
Axson, agua tipo I. Como parte de los equipos se utilizé un horno de secado marca Terlab, sistema de purificacién de agua
marcaSartorious, maquina de ensayos universales, Instron 880 de 25 kN de capacidad.

Método

Una vez recolectadas las plantas, se limpiaron y lavaron con agua tipo | para eliminar el exceso $k itinodujeron al
hornode secada 80 °C por 24 horappseriormente las plantas se cortaron de una longitud de 1 cm aproximaddraeate.
la eliminacion de ceras propias de las plas&gealizé una extraccion con una solucion de Tolueno/Etanol €8:i)equipo
soxhlet.La extraccion se realizé durar@dhaas a una temperatura de“@Q Posteriormente se procedié &laninacion de la
lignina y la lemicelulosaponiendo en contacto las plantam una disolucion de XH al 3 % y 6 % a 80°C por 2 horas.
Trascurrido el tiempo skvaronlas fibras con aguaifio | hasta obtener un pH neuticas fibras fueron liofilizadas para
posteriormente mezclarlas con la resina y formar el material compuesto.
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Discusion deresultados

Para la observacion en microscopia de barrido con electrones se utilizaron losesguisteias: SEM Marca Jeol 6360LV
acopladoconEDSyunFEEM JSM76 10 F. En ambos casos se analizaron mu
para aumentar su contraste, brillantez y conductividad. De acuerdo con las imagenes, se obsebian fibfmédas para los

tres tipos de plantas estudiados. Las imagenes fueron obtenidas a diferentes aumentos usando electrones secundarios.

154V XBS  200um 3 | 15V X985 200um 1371 T0Pw

Higuerilla Cola de zorra Chotol

En la grafica se presentan los resultados de un ensayo de traccitas pifierentes muestras. Los resultados que se presentan
corresponden al esfuerzo maximo para cada material. El punto de la izquierda corresponde a una probeta sin fibras de celulose
Las probetas que usaron como material de reforzamiento las diferbrasgiéine un incremento en los valores de los esfuerzos
maximos. Los valores obtenidos para las diferentes fibras estan correlacionados.
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Conclusiones

La exploracidn de las plantas chotol, higuerilla y cola de zorra como fuente potencial de fibrada wdultd satisfactorio.
Se obtuvieron las primeras pruebas de materiales compuestos utilizando estas fibras como refuerzo y se obtuvo un incrementt
en los valores de esfuerzos maximos en comparacién con el blanco de resina.
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[1] F. C. Champell, Structural Composite Materials, Chapter 1, Introduction to composite materials, ASM international, 2010 (ISBS15G8037-8).
[2]Abdelhak Maghchiche, A. H. (2013). Extraction andreltterization of algerian alfaass Bort fibers (stipa tenassima) Chemical Technology340-341.
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Sintesis de nanoparticlas de hierro

Luis Eduardo EsparzaMendez Simén Yobanny RegeslLépez
Departamento de Ciencias QuimiBmldgicas, Universidad Auténoma de Ciudad Juarez

al129229@alumnos.uacj.mx

El objetivo principal, de la siguiente investigacion es optimizar y estaatldais soluciones precursoras para la sintesis de
nanoparticulas de hierro, con el fingkneramuna ruta que nos proporcione particulas de hierro estables y no oxidables. En la
sintesis de nanoparticulas de hierro se partié de 5 concentraciones@®00@,02, 0.03, 0.05 M) de cloruro de hierro (lll),

con diferentes volimenes de Polivinilporrolidona, en la reduccion de los iones de hierro se utilizé acido gélico. Cadusresult
preliminares, se han obtenido particulas con un tamafio aproxim&@dml®@® nm y por ultimo en la concentracién de 0.05 M

las particulas no presentaron tamafio nanomeétrico ya que precipitaron en elMeeote un analisis espectrofotométrico

se observé un maximo de absorcion de las particulas entre 220 y 225 nm.

Introduccién

La sintesis de nanoparticulas de hierro se deriva de una gran variedad de métodos fisicos yAjgimassplicaciones de

este material, es el transporte de medicinas, sensores magneto resistentes, blindaje electromaghEtidos éltimosafios,

se han desarrollado dos problemas importantes en cualquier método que se utilice debido a las caracteristicas quimicas de
hierro; una de ellas, es lacfidad de éxidereducciondel metal al entrar en contacto con el medio ambignteluciéndose

asi 6xidosde hierro los cuales hacen que se disminlgspropiedades magnéticas de las particulas sintetizeBbsegundo
problemaes el crecimiento descontrolado de las particllas. metodologias de sintesis de nanoparticulas de hierro son
escasaspor lo cual se buscan agentes acomplejantes y reductores, que controlen la forma y el tamafio de las nanoparticulas
En esta investigacion se propone la sintesis quimica por la reduccion deEstetahétod@s econdmic y facil deusar ya

gue utilizacomoagente estabilizanté BVP (Polivinilpirrolidona), acido galico como agente reductor y Cloruro férrico como

sal precursora.

Discusion y resultados

En la tabla 1 se observa la relaciéon que existe entre el tamafio de particula y los diferenteesaér®/P utilizados con

respecto a las distintas concentraciones analizadas. Cabe resaltar que la concentracion de 0.05 M produce particulas con u
crecimiento descontrolado ocasionando que precipiten, esto se atribuye a la alta concentracién dehiemesgde se
encuentran en el medio, los cuales al estar en su estado reducido forman una mayor cantidad de enlaces metélicos, creando u
particula de mayor tamafio. La concentracién de 0.01 M de pre@lce particulas de un tamafio aproximado de ¥4 a
concentracién de 0.02 M produce particulas de menor tamafio que oscilan en un promedio de 15 nm. En la concentracién de
0.03 M produce particulas con un tamafio aproximado de 44 nm y por ultimo en la concentracién de 0.001 M se producen
particulas conamafio promedio de 81 nm. En la figura 1 se observa la distribucién que tiene el tamafio de particula con el
volumen de PVP, observandose que cuando no se utiliza PVP el tamarfio de particula es mayor, y conforme se le fue adicionand
volumen de PVP el tamaftde particula fue disminuyendo, creando una tendencia en cada una de las graficas. Por otro lado,
en la gréafica se observa que la concentracion de 0.02 M degfe@lice particulas de un menor tamafio en comparacion con

las demas. El la figura 2 se enaontin maximo de absorcion entre los 220 nm y 225 nm a las diferentes concentraciones de
FeCk, correspondientes a la region tipica de magnétita.

Tabla 1. Relacion del tamafio de particula con el volumen de PVP a las distintas concentraciones.

\ Concentraién de FeGl

Volumen (PVP) 0.001IM 0.01M  0.02M  0.03M

0 277nm 142 nm 357nm 435 nm
1 96 nm 137 nm 12nm 61 nm
2 79nm 145 nm 21nm 50nm
4 80nm 142nm 15nm 32 nm
6 68nm 154 nm 9nm 30 nm

Barran@ del Muerto No. 26, Col. Crédito Constructor, Del. iBeduarez, C.P. 03940, México, D.F.

Tels/Fax: 5662 6823 y 5662 6837, www.sgm.org.mx, congresos@sqgm.org.mx 10



COLECCION MEMORIAS DE LOS CONGRESOS DE LA SOCIEDAD QUiMI(;A DE MEXICO
52° CONGRESO MEXICANO DE QUIMICAY 36° CONGRESO NACIONAL DEEDUCACION QUIMICA

Quimica de Materiales(QMAT) ISSN 2448914X
Tamafio de Nps de Fe
450
€ 350
< ==-0.001 M
(@]
B 150 ——0.01M
£
S 50  — ——0.02 M
—_ —e—0.03 M
50 ¢ 2 4 6 8
Volumen de PVP (mL)

Figura 1 relacion de tamafio de particulas con diferentes volimenes de PVP, a distintas concentraciones de FeCl
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Método

En la sintesis de nanoparticulas se preparan 5 soluciones g&®HeOla diferentes concentracion@001 M, 0.01 M, 0.02

M, 0.03 M, 0.05M)con agua desionizada. Cada muestra se coloocanaa platina magnética, a la cual se le agregara una
determinada cantidad de acido galico y PolivinilpirratiddPVP)después se neutralizara y llevara a pH basico con hidréxido
de amonio, en agitacion por una hora. A las soluciones se les debe deposisao volumen de solucién férrica.

Materiales

Se utilizé Cloruro de hierro (lll) hexaidratado, Polivinilpirrolidona, hidréxido de amonio, acido galico, agua desionizada
reactivos de grado analitico de Sigma Aldrich. Para las técnicas de caraidterszautilizd un equipo de dispersion dindmica
de luz (Horiba ZS100) y espectrofotémetro UVisible (JENWAY 7315 Spectrophotometer).

Conclusiones

Se logré optimizar una ruta de sintesis de nanopartipadagl método de sintesis quimida cual nos ermite obtener
particulasde hierro. La concentracién que da particulas de hierro con un menor tamafio es de 0.02 M. La cantidad de

Barran@ del Muerto No. 26, Col. Crédito Constructor, Del. iBeduarez, C.P. 03940, México, D.F.

Tels/Fax: 5662 6823 y 5662 6837, www.sgm.org.mx, congresos@sqgm.org.mx 11



COLECCION MEMORIAS DE LOS CONGRESOS DE LA SOCIEDAD QUiMI(;A DE MEXICO
52° CONGRESO MEXICANO DE QUIMICAY 36° CONGRESO NACIONAL DEEDUCACION QUIMICA

Quimica de Materiales(QMAT) ISSN 2448914X

polivinilpirrolidona en el rango empleado da estabilidad y no afecta el tamafio de las nanopatrticulas, el efecto soltase da po
concentracion de la sal de hierro empleada.
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Sintesis y Evaluacion Catalitica de Materiales tipo MSk2 Acidos en Reacciones de
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Resumen

Se sintetiz6 la silica mesoestructurada M&Por una técnica mas amigable con el medio ambiente que la reportada en la
literatura. El sélido presenta la estructura tipica de un material tipo agujero de gusano.

Introduccién

La catalisis heterogéaey los catalizadores son esenciales para nuestra actual tecnologia, para la produccién de combustibles,
fabricacion y transformacién de materias primas quimicpisticos La industria quimica moderna se ha enfocado en la
implementacién de catalizadoresélidos para promover la velocidad de reaccion y al mismo tiempo direccionarla hacia
productos de gran valor agregadoos materiales porosos han abarcado numerosas areas de investigacién debido a las
aplicaciones que se pueden lograr con ellos. Estosrialas se usan como adsorbentes, sistemas de intercambio idnico,
separaciones de compuestos, como catalizadores y/o soporiécastd os solidos porosos que pueden variar en su
composicion, tienen en comun el espacio en el interior de su estrluaucarrecta geometria del canal y distribucion de
tamafio de poro, junto con un adecuado equilibrio entre hidrogenacién y funciones de ruptura de enlace, son necesarios par:
proporcionar un catalizador con los sitios apropiados y la accesibilidad deidespsita la actividades de seletad y
estabilidad deseaddsn el presente trabajo se utilizara el sélido mesoporoso tipo MSU acido como catalizador en la reaccién
de apertura nucleofilica de epéxidos con aminas parebla e n ¢ taminoalableoledNwstro grupo de trabajo, ha utilizado

para catalizar la reaccién, sélidos acidos como zirconia sulfatada soportada eAMGkktientemente soportada en SBA

y SBA-16, en una reaccién de 10 mias asistida por microondas] [1

OH
NH, Sin disolvente
A e
MW R
60°C g
H

50 W

., - . A . R= H
llustraciorl L Y LJ2 NI | Yy GaminoalBoBolet 18sa i ©
productos con actividad bioldgica. J. Med. Chem. 2007

[10] llustracion 2 Mecanismo para sintesis damino

alcohol

Metodologia. Sintesis de materiales mesoporosos tipo M&U

En 250 ml de agua desioinizada con 1.25 ml de HCI (2 M), disolver 4.92 g del surfactante Iget2dl G#sta obtener una

solucién clara. Adicionar 11.95 ml de TEOS y agitar por 1 hora a 86t de adicionar 0.0795 g@éO Oy agitar por una

hora m&.La mezcla se deja en afiejamiento a 50°C por 24 horas. El material se recupera por filtracioén y se seca en aire por 24
horas, para remover el surfactante se utiliza equipo de extraccidon Soxhlet con etanol durante 24 horas, finalmente el materia
se seca &80°C por 24 horas |2 El soporte MSU se caracterizd por difraccion de rayos X, fisisorcion de nitrégeno,
espectrometria de infrarrojo, andlisis térmgravimétrico, microscopia electronte barrido y espectroscopia de energia
dispersiva.

Sintesis defnaterial acido de zirconia sulfatada en MSP,
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Se utilizaron 600 mg del soporte MSJy se mezclaron con 30mL de una solucién de sulfato de zirconio (1.GA1%g ))
en metanol y se agit6 la mezcla por 15 h, después el soporte impregnedd a88°C y finalmente se calciné a 660°C por 3
horas en flujo de aire extra se&bsolido acido obtenido se caracterizé por DRisorsion de W FT-IR. TGA y SEMEDS

Procedi miento exper i men t-amnino acehold&En un vialegapada coh agitadct magreteco ystapal e b
de plastico se colocaron (1.0 mmdixido de ciclohexenh con (1.1mmol) anilina2a0 fenilhidrazina2b(compuestos
nucledfilos), mas 50 mg de zirconia sulfatada en MStih disolvente, se irradié a 60°C (50W de patendcial) durante 10

min en un reactor de microondas CEM Labmate. Los productos se identificaron por TLC y cromatografia de gases y
cromatografia de gasesn detector de masa3) [

Discusion y resultados

Los difractogramas tanto del soporte M3lcomo del catalizador ZS/IMU se observan en la figura 1 y figura 2,
respectivamente, dosque se aprecia un pico de difraccion a bajos angulos, el cual se mantiene después de soportar la zirconia
sulfatada por la técnica de impregnacién. La distancia lateapdel catalizador ZS/MU3es mayor debido a la incorporacion

de la zirconia sulfatad§Tablal)

e

Figura 1 y 2 Difractogramas del soporte MSL Figura3 y2 Isoterma del sope MSU2(izq) yZS/MSUY

2(izq) yZS/IMSU-2 (der) 2(der)
La isoterma de fisisorcidn de nitrégeno del soporte de M%figura 3) es del tipo IV de la clasificacion de la IUPAC al igual
gue la del catalizador ZS/MUS (figura 4), el lazo de histéresis del soporte es méas estreehd dal catalizador lo cual es
indicativo de que el catalizador tiene una mejor distribuciéon del tamafio de los poros, el &rea se ve disminuida después de la
impregnacién asi como el tamafio del poro también disminuye sin dejar de estar en el rangeamlasdad(Tablal).

El termograma del soporte describe dos pérdidasficativasde masa asociads a dos procesp®l de secado 40°C y el de
descomposiciddel surfactanta los277°C el primero deR.4% y el segundo d&0% de su masa totalanaida.(Figura 5).La

morfologia observada del soporte por SEM, corresponde a trozos de material en el que se aprecian tambiénformas esferoidale
de tamafios superiores a 1 micra, una vez que se soporta la zirconiasufatada prevalecen esas formacionesidestaras

desimilar tamafo (figura 6 y 7Rl realizar el andlisis de EDS se observé la presencia del zirconio (12%wt) y del azufre
(0.78%wt) de la zirconia sulfatada, los espectros de emisién correspondientes a ambas muestras se observarsehyas figura

9.
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Catalizador R=PH R=NH-PH

MSU-2 14 -
ZSMSU-2 86 70
 Scale 27212 o " esmwscrosom Tabla 2 Rendimientos de las reacciones de evaluacion
Figuras 8y 9. Espectros de emision de soporteMSU- catalitica.

2(izq) y del ZS/MSU-2 (der)

Los resultados de la evaluacion catalitica tanto del soporte como del catalizador en la apertura nucledfilica del 6xido de
ciclohexeno con aniling con fenilhidrazinase resumen en la tabfa El product®a (2-(fenilamino)ciclohexasil-ol)con

tiempo de retencién de 7.77 min presenta los iones moleculares*fM#d2, [M+29}= 220 y [M+41}= 232 asi como el
fragmento [M17]'= 174, como resultadde la pérdida del grupo OH (Figura 1Quando se utilizé fenilhidrazina se obtuvo

el producb3b(2-(2-fenilhidrazinil) ciclohexaril-ol) en los rendimientos de la tallaconuntiempo de retencién de 8.7 miny

por espectrometria de masas acoplada a cromatografia de gases, se observaron los iones molectfags7[NM1pR9T=

235y [M+41}= 247.Por loobservado en la tabla comparativa, el catalizador ZSAZ1 86 eficiente en la apertura nuclééé

del 6xido de ciclohexeno con dos aminas, se obtuvo un rendindieméaccion mayor cuando se us@ amina magequefia.

La obt enci --amindaleohtasimb essposible en ausencia de catalizador en las condiciones de reaccion que se
manejaron y corlsoporte sid seobtiene un rendimiento muy bajo.

poy 22T - J T . TILATRALL 58 JoR
elpmaa e L s St a e ey agsan panges

A Ak Ada

Figura 4 Espectro de masas del-(2fenilhidrazinil)

Figura3 Espectro de masas del(fnilamino)ciclohexati- .
gu P (@nilamino)ci X ciclohexanl-ol.

ol.

Conclusiones Se obtuvo un materiahesoestructurado a base de silice en ausencia de NaF en un proceso alternativo y
reproducible. El sélido corresponde con las caracteafstie un material mesoporoso que sirvié de soporte para la zirconia
sulfatada. La zirconia sulfatada impregnada, disminuye sustancialmente epéficasdel material pero le otorga la acidez

gue la reaccion requiere, dando como resultado undatalzador en la sintei s -achieoaléoholes en condiciones asistidas

por microondas.
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Resumen
La sintesis del material perovskita tipeB®,, se rebiz6 medianteunatécnicacombinadadel métodode autocombustion
mecanguimica; la variable estudiada fue el dopaje con estroncio. Los precursores obtenidos se trataron térmicamente a 1000°C
por 5 horas en atmosfera de aire. Las muestras obtenidassegaaron por DRXanalisistermogravimétrico y diferencial
(TGA/ DTA); también se caracterizaron por espectroscopia de reflectancia difusa (@R&g}ividad fotocatalitica de las
perovskitas se evalué usando azul de metileno bajo radiacién sotaralisis de los resultados de la caracterizacion del
precursor por TGA/DTA, indicaron que la perovskita tip@®,4 se puede lograr a temperaturas mayores de 840°C; el analisis
de los difractogramas de las muestras calcinadas indica que se obtuvieroovsisitasLa;NiO4 y La; sSto2NiO4 puras. Por
otra parte, los resultados de las pruebas de fotodegradacién indican que el azul de metileno es adsorbido en los primeros 6!
minutos y que a tiempos mayores ocurre la fotodegradacién, la cual es mayor cuatilizasa perovskita sin dopaje
(LazNiOy).
Palabras claveazul de metilenojopaje, fotocatélisis, perovskita.
I ntroduccion
En la actualidad la contaminacién ambiental es un problema grave en todo el mundo, asimismo la escasez de energia y Iz
industridizacion. Con el fin de reducir de manera eficiente a los contaminantes organicos, como los colorantes, se han
desarrollado métodos sostenibles y la utilizacién de fuentes de energia Isapasuentran en desarrollo la aplicaciéios
procesos de odacionavanzadaque se basan en la destruccién de contaminpatagacciones redpios materiales que se
usan en estos procesos tietepropiedad de ser altamente oxidantes y al reacctmmael contaminante, fwmansforman en
un compuesto inocuo ambientetUn grupo de estos materiales son las perovskitas, con la formula generay ABBO;;
donde A y Bconsisten en dos o més cationes diferentes con estado de oxidacion diferenténiediy niumeros de
coordinaciér?. Debido a sus propiedadespeciales como intercambio i6niahsorcién, potencial catalitico, y propiedades
redox Por estas razones, en el presente trabajo se realizé la sintesis dos 6xidos tipo péeaiKityy La; sSr2NiO4, ¥ se
evaluaron como fotocatalizadores de la ddgcion de azul de metileno.

M etodologia

Método combinado de sintesis de autocombustion y mecanoquitb@aSrKNiOs x=0y 0.9

Se utilizaron como materiales de partida LagN® 6,04 (Aldrich 99%),Sr(NQs), (Caledon 99%y Ni(NO3)-A 6,(H (Aldrich

98.5), los cuales se adicionaron junto éaido citrico (Aldrich, 99%al contenedor de zirconia. La relaciéon estequiometrica
entre los reactivos fue previamente establecida y lablaréstudiada fue el dopaje con estroncio (x= 0 y Q&)mezcla se
activaronmecénicamente utilizando un moliferitsh, Rilverisette § a temperatura ambienteomo medis de moliendase
usaronesferas de zirconide 1 y 2 cm de didmetrda velocidadde rotacién fue 400 rpnen un tiempo de 2 horakos
precursores obtenidos se trasladamama mufla (F840, Felisa) a 350°C por 30 minutos. Inmediatamente se regresdaron
molino para continuar la moliendzor 2 horasFinalmente, las muestras se g@con a 1000C enun horno (Box Furnace,
Lindberg Blue M) por Shoras El precursor sin dopar se caracterizd las muestra3@arDTA utilizando un equipo SDT

Q600. Las dos muestras calcinadas se caracterizaronfigacidn de rayos X (DRXgon un eqypo Rigaku UltimalV; el

valor de band gap ¢E se calcul6 a partir de los espectros de reflectancia difusa (DRS), que se obtuvieron con un
espectrofotémetro de reflectancia difusa.

Evaluacion fotocatalitica de azul de metileno

Los experimentos de fotodegwcion del azul de metileno se llevaron a cabo en vasos de precipitado de 100 ml que contenia
25 ml de la solucién de azul de metileno con 25 ppm; la concentracion del fotocatalizador fue de 2g/L. Los experimentos se
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realizaron bajo radiacion solar; agntalos de tiempos fijos se recogi6é una alicuota. La concentracién del colorante residual

en la solucion fue medida en un espectrofotémetreMib/de haz doble.

Discusion de resultados

Sintesis de perovskitasBO4 por autocombustion y mecanoquimica

En laFigura 1 se presenta el analisis TGA/DTA de la muestralffzlicom1000 en la que se observan diferentes procesos.

A 158°C se observa una perdida en masa del 22% que se puede atribuir a una pérdida de agua estructural. Posteriormente
229°C se aprecia arpendiente que es asociada al proceso de combustién del acido citrico, de igual manera presenta un maximo
exotérmico en la grafica de DTA confirmando la combustién lo que genera perdida en masa (20%) por la liberacién de gases.
A 317°C se puede atribuia formacién de oxihidroxidos metdlicos. En 400°C aparece un maximo exotérmico por la
descomposicién de los citratos. Finalmente a partir de 620°C y hasta la temperatura de 1000°C no se observan cambios el
masa, lo que nos sugiere dar tratamientos térnaicdza de 700° para la formacién de la fase. Sin embargo, la curva DTA
indica que el flujo de calor la muestra es estable térmicamente a partir de 840°C

.

Pérdida en peso (%)
DTA (uV)

Tempearatura ('C)
Figura 1. Andlisis TGA/DTA de pred.2Ncom1000
En la Figura 2 se presentan los difractogramas dal@stras L2ZNcom1000 y L2SN0.2com1000, en ambos se observan que
no existe la presencia de otras fases: para la muestra sin dopaje (L2Ncom1000) corresponde aNeCfagel &t 721241);
y para la muestra dopada (L2SN0.2com1000) la fase presente £SrdaNiO, (PDF#812084); ambos materiales poseen
estructura perovskita de formaBOa, estructura tetragonal y simetria [4/mmm.

ntensidad (cuamas)

20 (gracos)

Figura 2. Difractogramas de la muestra L2Ncom1000 y L2SN0.2com1000.
El valor de banda de energia prohibida fue calculaduta pe los espectros de reflectancia difusa y utilizando la ecuacién de
KubelkaMunk y los valores obtenidos se muestran en la Tabla 1.

Muestra Band Gap (eV)
LayNiOs4 1.77
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Lal_gsro_zNiO4 1.88
Tabla 1. Valores obtenidos deye acuerdo a la ecuacioa HubelkaMunk

Evaluacion fotocatalitica de azul de metileno
De acuerdo con los resultados obtenidos en las pruebas de fotodegradacion indican que el azul de metileno es primerament
adsorbido a partir de los 60 minutos y la fotodegradacién incrementard®a significativa a tiempos iguales de 180 minutos.

Absorbancia (ua)
Absorbanca (Ua)

20 ’ 200 400 000 00 700 200 200 200 400 500 ) 0o . 700 200
Longitud de onda (nm} Longitud ce onda (nm)
Figura 3. Espectros de absorbancia de las soluciones de azul de metileno sometidas a diferentes tiempos radiacién solar a)

L2Ncom100 y b) L2SN0.2com1000.

Conclusiones

Los difractogramas indém que el método de sintesis permitié obtener las fases de perovskitas de interés libres de impurezas,
lo cual es importante para su actividad catalitica. Los resultados de las pruebas preliminares de la evaluacion #otlecatalitic
azul de metileno indigaque la fotodegradacion ocurre con el uso de ambas perovskita, pero fue mayor con la perovskita sin
doparLa;NiOs Lo que hace esta metodologia muy atractiva para la sintesis de estos materiales.
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Resumen

Las celdas de combustible son dispositivos que representan una alternativa viable para la obtencién de energia de maner
limpia. Sin embargo, uno de los retos para gstas sean aprovechadas y comercializadas es que los catalizadores que contienen
sean estables a los medios de reaccion necesarios. Este trabajo presenta un catalizador base rutenio soportadoeen los poros
particulas submicrométricas del esqueletoalramiganico a base de hierro MILOO(Fe). Su caracterizacion sugiere que las
especies activas de rutenio estan confinadas dentro de los poros del material de acuerdo con los resultados de superfici
especifica. Este catalizador presenté actividad paeatzxion de reduccion de oxigeno por lo que su implementacién en una
celda de combustible seré llevada a cabo en cuanto se concluya con las pruebas electroquimicas.

Introduccién

Dado el problema del calentamiento global la comunidad cientifica esté olaligadear alternivias a los combustibles fésiles
para elevar a 37 % la demanda de energia proveniente de fuentes renovables 'nodsiiéemr a un uso minimo o nulo de
combustibles fosilepara 2100 limitando el aumento de temperatura del plan®td.7 °C. Esto obliga al desarrollo en la
transformacién y aprovechamiento de energia solar, edlica y quimica en energia eléctrica, como alternativas viables.

En el caso de México, el 89 % de la demanda energética es producida a partir de combugdéblddi@sreducir el uso de

estos, y de acuerdo con los documergostidos del Plan Nacional de Desarrolidgunos de los ejes de accion stn

genercidn y uso de energias limpiada diversificacion de fuentes de energiaely fomento a la investigamn en
aprovechamiento de energias alternativas a los combustible fésiles mediante proyectos para desarrollar dispositigos eficiente
para la conversion de energias edlica, geotérmica, quimica y solar en energia Eléctriahmente, dos de las formas de
aprovechamiento de energia que se busca utilizar como alternativas son las celdas de combustible para formar agsia y las celd:
fotovoltaicas.

Las celdas de combustible, son dispositivos que convierten la energia quimica en eléctrica por medi@c@uangadex.

Dentro de éstadas celdas de combustible de membrana de intercambio de protones (PEMFE) consisten en un catodo y un
anodo constituidos por nanoparticulas de catalizadores de metales nobles, las cuales estdn soportadas en una matriz de carbt
El catodo y el &nodo estan separados por una membrana de intercambio de protones compuesta por un polielectrolito en la cua
tanto el catodo como el anodo cierran circuitando se lleva a cabo el transporte de protones, observando al transporte de
electones como una diferencia de potencial. Los combustibles son hidrggeigeno,el producto es agua, por lo tanto, la

fuente de energia utilizada y los productos generados no presentan riesgo al ambiente ni contribuyen al efecto invernadero.

Barran@ del Muerto No. 26, Col. Crédito Constructor, Del. iBeduarez, C.P. 03940, México, D.F.

Tels/Fax: 5662 6823 y 5662 6837, www.sgm.org.mx, congresos@sqgm.org.mx 19



COLECCION MEMORIAS DE LOS CONGRESOS DE LA SOCIEDAD QUiMI(;A DE MEXICO
52° CONGRESO MEXICANO DE QUIMICAY 36° CONGRESO NACIONAL DEEDUCACION QUIMICA

Quimica de Materiales(QMAT) ISSN 2448914X
Corriente
eléctrica
e M) &
e e
Ha jesneso) = 0,
—— =y

DR

9 t

A o

o
" ° H,0

(_.

Catalizador  Catalizador
soportado soportado
para para
oxidacionde reduccionde
hidrégeno oxigeno

Figura 1. Esquemad una celda de combustible de membrana de transporte de protones (PEMFE).

Dos de los retos principales para el uso cotidiano de estos dispositivos son:

a) El costo elevado de los catalizadores para realizar la reaccion de reduccién de oxigeno, catepdestogetales cuya
abundancia y disponibilidad son reducidas: el rutenio y el platino. Estos metales y 6xidos han mostrado tener una fijacion
optima de la especie activa hidrogenperéxid@@QH) para proceder a su reduccion a oxigeno moletular.

b) La fata de soportes y membranas estables en condiciones acidas o en presencia de fosfatos para mantener el desempefio
las celdas.

La mejora del desempefio de las celdas de combustible sintetizando un material que presente una actividad catalitica en lo:
procesos de reduccién de oxigeno y por otro lado la oxidacién de hidrégeno. Se ha observado que los catalizadores en forma
de nanoparticulas metélicas presentan una actividad elevada, pero su estabilidad durante el proceso esta comprometido por «
blogueo de Is sitios activos en superficie debido a impurezas organicas y CO, como impureza del hidrégeno la degradacién
de la membrana de intercambio de protones por concentracion elevada de los grupos hidrogelMyerdxiticaso de metales

como el platino, laidminucién de su actividad por aumento de tamafio de NPs de catalizador durante la reaccion, en el que
entran como factores principales, la digestién de Oswald, la reprecipitacion y la coalésCenciaspecto a este problema,

se buscan alternativas dgpsrte que les confieran estabilidad sin comprometer su actividad catalitica, por lo que confinarlas
dentro de un soélido poroso de coordinacion es una alternativa atractiva para confinar las nangPariiauapermitiria

limitar el tamafio de particufgor el tamafio de poro y permitiria obtener el catalizador soportado.

El presente trabajo consistmla elaboracion a nivel exploratorae un catalizadaos basele rutenio soportado dos poros
deun polimero de coordinacion poroso a base de hoermocido como MIL:100(Fe). Su elaboracion se hizo papatrokr el
tamafio de nanoparticutke acuerdo con el tamafio de poro del mater@ifinar el tamafio de las particulas dentro del poro
paraevitard su coalescencig;conferirresistencia elevada al die de reaccion: el material poroso presenta una superficie
elevadalo que es fundamental para la difusién de especies y protege a las particulas del medio acido, reddegadasion
durante el procest

Materiales y Métodos

El sélido de coordinacid poroso MIL-100(Fe) se llevé a cabo empleando el método de sintesis solvotermal asistido por
microondas partiendo de cantidades estequiométricas de cloruro de hierro (lll) hexahidratado y 1,3,5acido
bencentricarboxilico utilizand80 mL de agua como disolvente. La reaccion fue llevada a cabo en un microondas MARS 6
con reactor de digestion de 100 mL a 130 °C por 6 minutos. El sélido resultante se separé y se activé lavando el 8dlido con 2
mL de agua y 100 mL de etanol en cincoaldes. El sdlido resultante se peso y se caracterizé por difraccion deXrdgos

polvos, infrarrojo, adsorcion y desorcion de nitrégeno y microscopia de barrido.
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La elaboracion del catalizador se hizo mediante un método de infiltracion en disolugideadesor de rutenio en el sélido
poroso previamente evacuado. Una vez realizada la carga del precursor de Rutenio, se realizé un tratamiento hidrotermal de
sélido cargado para obtener las especies reactivas de Rutenio dentro de los poros.

La caracterizadn electrogiimica involucrd voltamperometriciclica y estudios de actividad catalitica para oxidacion de
hidrégeno y reduccién de oxigeno, llevados a cabo mediante voltamperometria de barrido lineal partiendo del potencial de
circuito abierto a diferenserpm utilizando un multistato Pine WaveDriver 20, un electrodo de referencia de msttiatio

de mercurio(l) en EBQy 0.5M (E=0.68 V vs ENH), un electrodo de trabajo de carbdn vitreo y un electrodo auxiliar de grafito.

El catalizador se depositd enadectrodo de trabajo en forma de tinta catalitica utilizando Vulcan® XC72R y Nafion® en
isopropanol.

Discusionde resultados

La obtencién del MIELOO(Fe) se verific6 mediante difraccion de rayode polvos. El difractograma obtenido se comparé

con el p&ron del compuesto reportado previaméht&Sus estudios de porosimetria mostraron que el material contaba con una
superficie especificagSr de 1500 rig’. En el caso del catalizador con especies de Rutenio, se observé que la superficie
especifica del copuesto disminuia a 800°mg* lo que sugiere que las especies activas se encuentran confinadas dentro de los
poros. Esta afirmacion se comprueba con las micrografias de barrido en la que se observan particulas submicrométricas
correspondientes al MHLOO(Fe) y la difraccién de rayeX de polvo sélo muestra una sefial ancha por encima de valores de 2
theta superiores a 60 °, misma que no puede ser atribuida a nanoparticulas cristalinas de Rutenio.

Las pruebas electroquimicas realizadas no mostraron actipatada oxidacién de hidrégeno, sin embargo, las corrientes
observadas muestran que este catalizador muestra actividad para la reaccién de reduccion de oxigeno Actualmente se esté
realizando las pruebas de actividad con respecto al tiempo del materidd, que se espera probarlas en una celda de
combustible en cuanto éstas Ultimas se concluyan.

Conclusiones y perspectivas

Mediante una estrategia, se prepardé un catalizador a base de rutenio soportado dentro de los poros de particulas
submicrométricas delIL -100(Fe) los cuales presentaron actividad para la reaccién de reduccion de oxigeno. La actividad con
respecto al tiempo de estos catalizadores esta siendo evaluada y se espera probarlos en prototipos de celdas de combustible.
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Resumen

Nanocompuestos a base de nanoparticulas de plata (NPAg)/polivinilalcohol (PViajesigason viamétodo de poliol
variando lagoncentracién de las NPAd.a sintesis se llevé a cabo mediante la reduccion quimica del£gN@h medio
acuoso empelando como agente estabilizgaivinilpirrolidona y como agente reductor un polidPosteriormente se
obtuvieron peliculas de PVA con diferente concentracion de NPAg.

Las peliculas obtenidas fueron analizadas mediante espectroscopia de infrarrojo (FTIR), mostrando modificacioneg en la matri
de PVA debido a la presencia de las nanopasécdé plata. Una banda de absorcion localizada a3@n elespectro de
absorcién de Uwis confirmala formacién de las nanoparticulas de plata.

Extenso

Introduccién

El interés sobre especies quimicas de tamafio hanométrico es una de las areas dedsabggjortantes de la investigacion

en quimica debido, fundamentalmente, a la gran variedad de nuevas propiedades y potenciales aplicaciones que se puede
explotar en diversos campos [1]. Diferentes rutas de produccion de nanoparticulas de plataimassghilas. Entre ellas

estan aquéllas basadas en la reduccién de nitrato de plata por borohidruro de sodio o citrato de sodio. Otros métodos incluye
el uso de microondas, electrélisis de sales de plata, microemulsién y fotoreduccion de iones AdpR]ilimos afios el

proceso poliol ha sido desarrollado para preparar polvos finos de metales diversos: cobalto, niquel, plomo, plata, oro, cobre
paladio y algunas aleaciones de estos metales [3]. El método de sintesis es el siguiente: un compigesimonggtidico o

sal es dispersado en un liquido poliol. Principalmente se usa etilenglicol. La suspensién luego es agitada y calentada a une
temperatura dada, hasta la completa reduccién del compuesto. El metal es recogido como un polvo fino maca@aniifu
filtracion. Es esencial la estabilizacidn de las nanoparticulas en el medio dispersante para prevenir la aglomeragéiie Esto p

ser logrado por estabilizacion electrostatica o estérica. Varios agentes estabilizadores tales como agarnaigbadiesitil -

alcohol (PVA), polivinilpirrolidona (PVP) y acetato de celulosa han sido probados con éxito [4]. Ademds el uso de un polimero
para la obtencién de un nanocompudstsituincorporando las nanoparticulas hace que la formacion de una pstiautzés

facil y que el tamafio de particula sea facilmente controlable. Por esta razén la eleccién del agente protector egjarucial, ya
determina la estabilidad, solubilidad, reactividad, e incluso el tamafio y la forma de las nanoparticulas dirmsesis [&]s
Considerando todo lo anterior en este trabajo se describe la sintesis de nanoparticulas de plata mediante el proceso poliol
reduciendo la sal de nitrato de plata por etilenglicol. EI PVP fue fundamental para la estabilizacién de losSeldabesibe

la formacién de las peliculas delnocompuesto a base de PVA/nanoparticulas de plata variando condiciones de reaccion como
la concentracién de la sal precursora para la obtencion de nuevos materiales de matriz polimérica con poterciates usos
agentes antimicrobianos.

Metodologia

La preparacion de los NAg se realiz6 mediante el método poliol dondeislizo etilenglicolcomo agente principal reductor
en el proceso del poliol, se utilizé polivinilpirrolidona (PVP) de peso molecularB&§ Dol como agente estabilizante de las
nanoparticulas para evitar la aglomeracion de éstas en un sistema de reflujo, para el lavado-Ag s Nilizd etanol
anhidro. Para la formacion de las pelicidasempled polivinilalcohol de peso necular 18 00g/mol en dos diferentes
concentracioned 2% y al 3% en agua destilada.

Sintesis de Np de plataSe calentaron 5mL de etilenglicol a 160°C con agitacién magnética continua por una hora dentro de
un matraz de dos bocas 24/40 en un bafio de arenaus@bparrilla de calentamient®osteriormente se afiadieron:
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a) Una solucién de PVP dondedisolvieron 0.1417g de polivinilpirrolidona de un peso molecular de 360 000g/mol, en 10mL
de etilenglicol.

b) Una solucion de AgN©donde & disolvieron 0.1444de nitrato de plata (que fueron disueltos previamente en unas gotas

de agua destilada) en 10mL de etilenglicol. Esta solucion se prepar6 10 minutos antes de que iniciara la sintesis de
nanoparticulas de plata. Después de una hora de reflujo del etilersglicmyectaron manualmente gota a gota 4mL de cada
solucion. Una vez terminada la inyeccion se mantuvo la reaccién por una hora en calentamiento y agitacion constante.

Formacion de peliculasSe disolvieron 0.4g de PVA en 20mL de agua destilada, se voagniagitacién magnética constante

por 20 minutos, a 80°C, después se colocé la solucién en una caja Petri para obtener la pelicula en blanco, por dltimo se dej
enfriar en la estufa a 60°C. Se realiz6 un segundo ensayo bajo las mismas condicionedaecamgentracion de la solucion

de PVP que fue al 3% donde se disolvieron 0.6g.
Posteriormente se realizaron 4 experimentos diferentes en las concentraciones de PVA al 2% y al 3% adicidiaAdp las

En el experimento 1 Se disolvieron 0.4g de PVA@mPR de agua destilada, se mantuvo en agitacién magnética constante por

30 minutos, a 80°C, después se adicionaron 2 gotas de1ag M@ concentracion 0.03 yse continuo con la agitacion por

20 minutos mas, se coloco la solucidn en una caja Petri pemaen la pelicula del nanocompuesto, por dltimo se dejo enfriar

en la estufa a 60°C. Se realiz6 un segundo experimento bajo las mismas condiciones, excepto la concentracién de la solucior
de AgNG; donde se adicionaron 4 got#es concentracion 0.07 Nrar el experimento 3 se disolvieron 0.6g de PVP en 20mL

de agua destilada, se mantuvo en agitacién constante por 30 minutos de3pi@&s se adicionaron 2 gotas deAdpd e
concentracién 0.03 Miespués se colocd la solucién en una caja Petri y se degs en la estufa a 60°C. Para el experimento

4 se utilizaron las mismas condiciones, excepto la concentracién de la solucidn dg dagiNiese adicionaron 4 gotate
concentracién 0.07 M dejando secar en la estufa a p@Csu posterior caracterizatio

Discusion de resultados

Las interacciones entre el PVA 'y las nanoparticulas de plata fueron analizadas por espectroscopia infrarroja FTIR:aEn la fig

1 se presenta el espectro del PVA y de uno de los nanocompuestos donde se observan lasset@iditicasidel PVA. Los

estudios FTIR mostraron bandas caracteristicas de los grupos funcionales de la matriz polimérica y su interaccién con las
nanoparticulas de plata.

En la Figura 2 se muestran de los resultados obtenidos de los nanocmpuestasaizaglos por UWis. En esta figura se

observan los espectros del PVA sin nanoparticulas y del nanocompuesto donde se aprecia claramente la diferencia del espectt
del nanocompuesto donde se observa una sola banda de absorcién ancha a 432 nm debidenal de resonancia de
plasmon superficial de los electrones en las bandas de conduccion de la plata. De acuerdoetai,Jaraparicion de
espectros de absorcion simétrico con absorbancia maxima alrededor de 420 nm es debido a la resonapeaididel@asde

plata. Estos resultados indican la presencia de nanoparticulas de plata en el PVA confirmando la obtencién de los
nanocompuestos. Sin embargo no se muestran los resultados de los demas nanocompuestos debido a gues Iss espec
observarommuy saturados.
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Figura 1. Espectro de infrarrojo de PVA, NPAg y PVA/NPAg
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Conclusiones

Se llevo a cabo la sintesis de nanoparticulas de plata mediante el método de reducgiandgugNQYy se obtuvieron
nanocompuestos de PVA/NPAg, Los estudios FTIR mostraron bandas caracteristicas de los grupos funcionales de la matriz
polimérica y su interaccion con las nanoparticulas de plata. El espectris dohfirmo la formacion de dias nanoparticulas

con una banda de plasmon superficial a 432 nm.
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Desarrollo de BioRecubrimientos de SiQ-TiO2/Nailon en AISI 316L por Dip-Coating
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Resumen Se realiz6 la sintesis de compositos deM@ailon (M= Si, Ti) por el método de mezclado en solucién; las muestras
obtenidas se aplicaron sobre sustratos de acero inoxidable (AlSI 316L) goo&tipg. La variable estudiada fue el porcentaje

en peso de M@sobre la capacidad de adherencia delrbtoibrimiento en el acero. Las muestras obtenidas se caracterizaron
por espectroscopia infrarroja y en los-bézubrimientos se evalué la adherencia en el acero. Los resultados indican que se

obtuvieron compositos de SiFiO»/Nailén con alta adherencia.

Introduccién. Los implantes de metal se han convertido en una fuente de exposicién, como implantes oriqpigdigasos

y otros dispositivos que se emplean en otras especialidades médicas. Los materiales metélicos méas utilizados en la actualida
para lafabricacion de implantes son el acero inoxidable 316L, las aleaciones de -cobaitoy el titanio puro o aleado con

otros metales. Los biomateriales son sustancias de origen natural o artificial, que pueden ser usados durante ciertmtiempo ¢

un todo ocomo una parte de un sistema, que permite tratar, aumentar o reemplazar algun tejido, érgano o funcion del cuerpo
humano. Los biomateriales permiten, a través del empleo de prétesis dentales, fabricadas con diversos ceramicos, polimeros
y aleaciones meligas; de llenados directos amalgamas (aleaciones de mercurio con determinados metales); de implantes

dentales fabricados con titanio y de aparatos de ortodoncia construidos con acero inoxidable, restablecer adecuadamente |

funcién masticatoria, ya sedravés de reparaciones o del reemplazo total de las piezas dentarias perdidas.

Materiales y métodos Se realiz6 la sintesis dmmpositosSiO,-TiO2/Nailon por el método de mezclado en solucién y la
aplicacién de los biwecubrimientos sobre sustratos dera AISI 316L, con dimensiones de 2.5 cm X 2.5 cm X 0.3 cm, se

llevd a cabo utilizando la técnica de Bijpating.

Taba 1.Relacion en peso de SIONO; y Nailén utilizada en la sintesis de compositos

Identificacion de las i _ )
SiOz (% en peso) TiO2 (% en peso) Nailon (% en peso)

muestras
CSIiTiN (E1) 60 20 20
CSIiTiN (E2) 20 60 20
CSiTiN (E3) 40 40 20

CSiN (E4) 80 0 20

CTiN (E5) 0 80 20

Sintesis de Compositos Mlaildn. En vasos de precipitado de vidrio de 100 ml de capacidad, se adiciond una cantidad de

nailon previamente definida (Aldrich, naildn 6,66; 99.9%) y 10 ml de acido férmico (Faga Lab) en cada uno; enseguida se
procedio a disolver el nailén, calentando en una parrilla a 45°C y agitando a 600 rpm, por un lapso de 30 minutosdBpor separa

se prg@aran cinco dispersiones de los 6xidos de;1iSiO; (sintetizados en nuestro laboratorio por sol gel) en etanol, para lo
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cual se pes6 una cantidad previamente establecida de cada 6xido y se adicion6 en un tubo de de vidrio de 15 ml yéa continuaci
se adtiond 10 ml de etanol anhidro (Faga Lab) y se agité en un bafio de ultrasonido (Branson x) por 3 minutos. Las dispersiones
de los 6xidos se adicionaron a las disoluciones de nail6n en acido formico y se dejé en agitacién constante a 600 rpm por 15
minutos.Después de este tiempo, se dejo de agitar y se bajo la temperatura a 25 °C; después de 24 horas se obtuvieron muestr.
de MQy/Nailon, en polvo y de color blanco, que fueron caracterizadas por espectroscopia infrarroja (Espectrofotometro Thermo
Fisher Sciatific, Nicolet iS 10, con el accesorio ATR de diamante). La relacion de las cantidades de 6xido y nailén utilizada

en cada experimento se presenta en la Tabla 1.

Bio-RecubrimientosSe procedio a aplicar las dispersiones de los 6xidogM&@on sobre sugtos de acero inoxidable, por

la técnica de inmersién Difoating, utilizando un equipo Coater RMMO1; se usé una velocidad de inmersgxtraccién
de 20 mm/minuto. Los bicecubrimientos se secaron en una estufa a 60 °C por dos horas y una veasafte@adperatura
ambiente, se les midi6 la adherencia de acuerdo a la Norma ASTM D3359.

Discusion de resultadosEn la Figura 1a se presentan los espectros infrarrdgsdeuestras E1 a la E5 y en lasUfas 1b

y 1c se presentan los espectros de lado&XTiO2 y SiO;, nailon y de las muestras Si@ailon (E4) y TiO, (ES). El naildn
presenta una banda de absorcién del estiramiertioeN 3294 cm, mientras que las muestras MEailon presentan esta
misma banda aumeros de onda mayor@eecuencias mayres), lo cuakugiere quee formé un composito entre el nailén y
los Oxido de titanio y de silicio
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Figura 1. Espectros FTIRATR de(a) MuestrasMO2/Nailon; (b) SiQ, nailén y $0,/Nailén y (c) TiO», naildén y
TiO2/Nailon.

Mediantela técnicaCross Cut Tape Test se pudo evaluar la adheretheias bio-recubrimiento de losomposits sobre el
acero inoxidable 316Tabla 2) como indica la Norma ASTM D3359. Los resultados indican que la adherencia es alta, no

hubo desprendimientcedos bierecubrimientos.

Tabla 2. Resultados de adherencia de los compositos-FiQ,/Nylon sobre acero inoxidable 316L, sedamorma AS™
D3359

Resultado
SiO2 TiO2 Nailon . . Micrografia
Muestra (%) %) %) de . Micrografia 20X 550X
adherencia
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